This Page Is Inserted by IFW Operations 
and is not a part of the Official Record 



BEST AVAILABLE IMAGES 

thfnri i*? gCS Within d ° CUment are a <~ representations of 
the original documents submitted by the applicant. sematlQns °* 

Defects in the images may include (but are not limited to): 

• BLACK BORDERS 

• TEXT CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

• FADED TEXT 

• ILLEGIBLE TEXT 

• SKEWED/SLANTED IMAGES 

• COLORED PHOTOS 

• BLACK OR VERY BLACK AND WHITE DARK PHOTOS 

• GRAY SCALE DOCUMENTS 



IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 

As rescanning documents will not correct images 
please do not report the images to the 
Ima ge Problem Mailbox. 




© Classification Internationale «nt CL »). C 09 C 1/28; C 08 K 3/36. 



^ Date de depot . . 

• Priorite ^endiqiiee : 



© bate tie la mise 'e la disposition du 
« . pubficde la defnande.;:.; ' 



- « Liste s , n- 45 du 7-11-1980. 

© D^osant : Societe dite : RHONE-POULENC INDUSTRIES, residant en France. 



Invention de : Jean-Louis Ray et Maurice Coudurier. 



3) Tmilaire : Idem <g) 




NOUVE&U PIGMEKT A BASE 
PROCEDE POUR JL» OBtESIB ' .BTT&^PL 



5 : . La pr^sente; invention 
a base de silice sous forme 



— — — — — — — — , — .. . • ji»*.Ax,-v.f>--7« J fnr»"fw:.<- 

Eile a trait ©Salient V*u ; I»9^*v^ 
a son application notamment comme charge renf6r$ante ^aii^ 



les elastomeres. 

10- On sait que l'on a propose depuis longtemps ^ d' inecr.^Q^, . 

porer des charges blanches comme la silice en lieu et 
place des charges noires comme le noir de carbone.- ^ 

Mais de telles charges doivent tout d'abord bien pou- 
voir se disperser dans 1'elastomere. De plus, il convient . 
15 de eonferer a l'elastomere non seulement des proprietes hjv 
mecaniques statiques elevees, mais aussi des ; propri6t6|^v .. 
. ■ dynamiques. aScessaires:,- eelon 1* application ^^ea^rm^^- 
l>ans le cas particuiier des applications .pour ^neii^^ues^ ...... 

ces charges ne doivent pas entrainer .un.-ectofiffe^n^^^^. 
"20 ne en .service' dynamique- . _ ^/.^.^sy,;.; \. 

' "'' On a tout d'abord vouln etabli^ des cWr^la^^s 
la silice et son comportement dans les eiastomeres par ■ 
analogie avec le noir de carbone. C'est ainsi -qu^l'on ^».^;.v 
voulu faire une relation entre la surface BE? ^..ledit: . ^ 
25 comportement. Mais cette appfoche a conduit a . des result ats _ - 
non settlement peu satisf aisants mais contradictoires. En;,; ^ 
fait, ces correlations apparemment parfois aberr antes sem- 
blent dues au moins en par tie aux' differences de morpfcolo- 
gie exist ant entre les noirs de carbone et les silices. ; 
30 En particuiier, les noirs de carbone utilises comme,; 

charges renforcantes presentent en general une structure" 
primaire elevee et une structure secondaire f aible, alors. 
que la structure secondaire des silices precipitees par 
rapport a leur structure primaire est loin d^etre ^B 11 " " : 

35 geable. Par structure primaire on entend le r^suitiat de 
la coalescence des particules ultimes qui ferment les 
agregats. II convient de remarquer que les liaisons entre 
particules ultimes, dans un agregat, sont d s liaisons for- 
tes de type chimique. 
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des nolrs de carbone. 

Aussi, selon une premiere voie, l'on a' cfaerche depuis 
10 longtemps, iWifier la morphologic des silices precipi^ i 
tees afin d'ameliorer son comportement . C*est ainsi ^ue . 
dans le FR 76.16962, au nom de la demanderesse, l'on a 
revendique une silice presentant une surface CTAB comprise 
entre SO et 125 m 2 /g et un indice de structure au moins 

15 egal a 0,80. . 

Mais une silice sous forme pulverulente present e 1 in- , 

convenient de produire de la poussiere lors de sa,manipu- . ; , 
lation. C'est pourqubi.il s'est avere .prefer able -de gr a-^y-f • 

nuler la silice. • V"'^"*'- & *'''•• •' 

20 Toutefois, on observe que dans le. cas d !une .^lice;-^ .;■■•■ 

granulee / , d'une part le degre de dispersion de la silice 
granulee est moindre que ceiui de la silice non granulee, 
et que d' autre part, le degre de renforcement est egalement 
moindre, ce qui se manif este . sur les proprietes mecaniques 

25 du melange vulcanise'. 

Pour obvier a cet inconvenient, diver ses solutions 

ont deja ete proposees. 

Ainsi, dans le brevet francais 71 36250, on a propose 
de granuler de la silice dans un granulateur a cuvette ou 
30 a tambour en presence d'eau comme liant , en effectuant la 
granulation sous agitation a un pH infer ieur a 6,3. 

L' inconvenient d'une telle presentation est la forme 
tres heterogene des granules (spectre granulometrique tres 
etale, attrition elevee) la difficulty d'extrapoler avec 
35 des t mps de sechage aussi longs (8 a 24 heures) t la 

necessite de melanger prealablement des liquides tres vis- 
queux (gateau de silice appele suspension dans ledit bre- 
vet) avee d s poudres de facon homogene (necessite soit 
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.'. d'emploi de melangeurs tres sophist iques en eontin^^so^|| : ^^ 
. d « empldi de • melangeurs "tr** \"*£f$j!£ 
.. discoidtinus) .• 
5 ' ;' ," . Dans : les ; Jar eve ts 3 

de granuler de la Z^ 11 ' 0 * • : F |, ^^£^ 

agent tensio actif comme ^en^^iiant .. .:-V- ■ ^^.•V^i^^i^-^" • 
Malheur eusement , la presence de cet agent ccmpiiqiie^. 

le probleme du sechage : decomposition possible du liantv 
10 necessite de sechages k basse temperature done avec des 

rendements thermiques faibles. - 

Selon un brevet US 3 902 915, le probleme, de la gra- ^ 

nulation est particulier'ement critique dans le cas d'un 

secheur par tambour rotatif qui conduit a un granule trop 
15 compact qui se disperse mal dans une composition pour 

caoutchouc. 

C'est pourquoi dans ce brevet, on fait appel a;un lit 
fluxdise, mai.salors la teneur en matifere seche est "f aib^e" 
dans la bouillie issue du gateau de <iltr.ationi [y^-;^.^ 
20 Une autre technique envisageable: pour' le sechage ; - ; ;: 

consiste a faire appel a une atomisation, n^is d'une part 
cette technique. conduit a une silice finement divisee, 
d' autre part, selon 1 • enseignement admis dans 1' art ante- 
rieur, on ne peut pas atomiser une silice precipitee jrela- * 
25 tivement riche en matiere seche sauf a travailler a un ... 
pH acide, au maximum egal a 4. 

Dans ce cas, il y a necessity de neutraliser ensuite 
comme il est ecrit dans le FR 2 230 645, mais ceci intro- 
duit une complexity et done un prix de revient plus eleve. 
30 On sait aussi que l'on peut presser ou compacter des 

poudres mais dans ces cas les produits. obtenus coulent 
difficilement, ont une faible resistance a .1* attrition en 
raison de la presence d! aretes vives, ,et se dispersent 
mal, a cause de leur compacite elevee. 
35 De plus, en ce qui concerne .les precedes mis en oeuTO 

il est necessaire d'effectuer des recyclages impcrtants, 
ce qui bien entendu dburdit consider ablement ledit prece- 
de. 
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^des/i-m^ 

a deux stages, 1'un sur la silice elle-meme,. £ . au^.B^. _ 
la silice plus l'emulsion huile-eau. ,;, . .> • . 

IO Qua** au QUI const*. 

tion * base d.'»rW ****** «• P Mdant ""T. 

Lee ln f er*e»re a 5 seconaes a „ne «.»«^ 

il ne conduit .aOneureusement pas a un prpduit qui puiss? 
IS repose au* exigences d-un. c b ar 8 e ren^eante ,;n£a etc- . 

^+ An 4 70 bars de pression et prix 
mferes (trop compact 40 a, 7U oars no * 

Mais maintenant on a trouve et ; c ' est ce , , 

. Vobjet de la presente invention, un »e«vea^J^ 
20 iitue par un pi^nent a base de silice, carac^ *ar, le • 
:^^^i ^P^te.sou. la forme de ^Xle^X^nt ^ 
• sphere pieine et homogene de taille »oyenne super ieure . • 

k ^eion la presente invention, on . entend p^ar X 
25 a base de silice, tout solide insoluble ^ % 

■ • par precipitation d^un iiquide avec ou sans traite^nt - - 

prealable ou ulterieur, et compose •^^^/J^ 
melange de corps provenant du groupe comprenant les acides 
stones, la silice et les silicates , ou de to* compo-. 
sition de melanges provenant de ce groupe de corps ou^ 
de toute association de tels melanges et de sels -WU- 

Selon une forme de realisation ces pigments sont a 

base de silice precipitee. * 1 

Dans ce cas, de teis pigments se presented avaata- . . 
geusement sous forme de Bille pieine T = n «, 
- de taille de particules moyenne superieure a 150/^ 
et de preference comprise entr 200 et 30GA , 
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'. _ ^dfr S «iari ace ' , CTAB * cbmpr i se" :en^*J ^P^^i'J^^^^lf 
■■■ ;\ ' - '-de volume" spec*^ 

1,1 •'. . . ' ■ v . 

La surface specif ique BET est deter minee selon la 
IO methode de BRUNAUER - EMMETT - TELLER decrite dans The 
Journal of the American Chemical Society, vol. 60 p. 30? 
fevrier 1938. 

La surface CTAB : surface externe par adsorption de 
' bromure de cethyl trimetfayl ammonium A pH 9 selon la 
15 methode exposee par JAY, JATIZEN et KRAUS dans Rubber 
Chemistry and Technology 44 (1971) p. .1287-1296. \ 

Le volume specif ique de la silic e V 6QO est determine 
a partir d'une quantite etablie d'une silice pressee.dahs^. . 
une aatrice d'acier soumise ittne ^ession^GOO *g^m 
20 ii reflet e le volume de vide inter|abegat ,et est carac-; . . 
; teristique de aa' r -'Str'ucture primaire^de' la' silice. ; 
De plus, les prWuits, selon 1 • invention' presenters 
une fluldite remarquable de ..l'ordre de .quelques secqndes^ . 
amelior6e par rapport aux produits en poudre correspondent . Q 
25 d'un facteur. multiplicatif sensiblement compris 

et 50. II s« eh suit "que le produit ne poussifere pas lor s 
de la manipulation des vulcanisats -dans un melangeur. 

La coulabilite est appreciee par le temps de passage 
dans un silo d' orifice calibre soumis A une legere vibra~ 
30 tion. II s'agit d'une mesure relative qui depend des condi- 
tions bperatoires mais qui est significative de la compa- 
raison A un produit non perle. 

La presente invention a egalement trait A un precede 
d'obtention du produit. 
35 Selon ce precede, on traite par un atomiseur une 

suspension issue d'une reaction -de precipitation. 

Selon 1' invention, contrairement A la prAtique de 
l'art anterieur, on fait appel A une bouillie de pulv^ri- 




fectuer, un lavage. .... , , * ^^^^t^^^ u, . 

^suspension de precipitation * une filtration de *yp , 
XO^^Tet on reintroduce ^^^^^WS^ 

• o^enir un gateau de filtration riche. en -^^^ V 
. . Lit on fait appel . une technique en. ^ t ^^^^/ 
que filtre Horizontal ou vertical pour obten^^ge^e ^ 
la bouillie desiree. -' " --■ - ! - 

j 5 Mais celie-ci n 

tions permettant son atomisation, 
ine viscosite tr op elev^e de 1? ™ 
suree a an gradient de Vitesse: 



£L celle-cl n-est pas aiors W>*«?4M^ 

. . • . ^ _^4.i.^«ii*»Ti-t iellew presence 




,i i au ,noins'une operation de • . : 

• est .co^tionnee Par .^^^^^gS^ 

»s taux de »atiere slsche superleui: > 18 * *»*«a« ... - - 'V* ■ . ? ' 

25 ^ entre 20 et 25 %, et une ^^-J^ST 
a un gradient de Vitesse de I0 3 seconde de prefer enc 
comprise entre IOO et I GOO poises. ■• ,^ 

Comme dit precedemment le pH du produit est de^l ordr 
30 de celui de fin de precipitation C est-, -dire ^perieur ou 
eeal a 4, de preference compris entre 4,5 et o. 

La suspension ainsi obtenue est alors ^se a une 
operation d' atomisation de tout type connu ±aaiB ^ .. 

On pent ainsi faire appel a une technique d>tomisa. :; . 
35 tion a 1'aide de buses a pze ssion liquide, telles qu .... 
decrites dans 1'ouvrage de Masters p. X« et ~*7*«" 7 
Spray Ikying Second Edition - George Godwin Ltd - London - 
John Wiley § Son - New York. 




. vailler" 

. • donnee''"-qu'^"ti^ 

do""teni^- cbmpte de ia : 
peut etre modif iee, le cay'«cheant v --en.-f^sant-app^^ 
composes tels que carboxy methyl cellulose, alginates, ^. 
10 etc... quand il s'ag-it de 1 • augmenter , ou d'acides lorsq^il- 
s'agit de la diminuer. - ' 

On peut iussi faire appel fe un type d'atomisati.on a q 
deux fluides, le fluide de pulverisation etant cons titue 
par un gaz a haute Vitesse comme deer it. dans l'ouvrage. 
15 de Perry & Chilton - Chemical Engineers Handbook -5th 

Edition 18-61, -ou dans l'ouvrage de Masters cite prfcedem- / 
ment P . "206 et suivantes : : ■ \'.i" M '- ■ .'sf 

L ' oper ati on d • abaissement de la viscOsite 'par- Jd^i^aHJ^ ^; ' 
.. • ;ge est realise j>ar^un- moyen; ou ine . 
20 On' peut ^Stn ^particulier'-'^a^e' ••^ppel'^^-u^ Voyeur' de VtypeKC;^ ■ ^ ■: - 
• -. colloidal oa>un brby eur. 4 billeV .^V*^*^ 

' -' ' .' Bieii que dans Veiat actuel des chases p on en/s'oiti^'iv; ' 
reduit ailx hypotheses en ce qui concerne 1* expl4^a«^;^u^-.^ ^ . 
; precede- selon ' 1 'invention, "il * appaxait ; -que; ^yot^^^^y ■ •; Q 
25 la suspension de pigment depuW.sbn ^btentibh sous lor me' { 

. de suspension tie precipitation jjusqu «A : ^a^spehsicri^*a;tP^ • ( j 

misation soit in^artante. 

Mais la presente invention sera plus aisement comprise 
a 1' aide des exemples suivants donnes attitre indicatif 
30 mais nullement limit at if. • , .. 

Esemcle 1 *" 

Dans un reacteur de 20Q .litres, on verse tout d'abord 
88,6 litres d'une solution de silicate, a I36,2g/1 de SiO ? 
et a 38,9 g/1 de Na gO; Oh ajoute-aloars eri 21 minutes, 
35 25,6 1 d'acide sulfurique a une den site -de 1 ,050 puis . on • • 
arrete 1" addition d'acid pendant I O minutes. La tempera- 
ture d reaction est de 73°C. 

On ajoute ensuite 37,5 litres d'acide sulfurique jus- 
qu'a amener le milieu a un pH d 7,5 puis on ajout simul- 




- a 23 %: La Viscosite est de * OdO poises • s6us^n^adie f t : , 4 , 
IOI0 3 seconde r 1 . On soumet ensuite le. Bateau .de^^ation; -.,, . 

; ;i faction d'tm delitage au moyend'une ' ^^^fj^^;/ ^ 
d'un deliteur colloidal. , . £ . . . 

On obtient one suspension de viscosite ^sensiblement ^ 
6gale a 200 poises tou jours sous un gradient de IO sec. ,,. 
15 les P articules r etant de taille substantielle»ent ^^eure^ . 

- k isoui. \ \ ■ , - • ■ • /R*;;;>y. ■.^r'' i i A y - 

'La suspension^ ensuite atomize dana , 

a'deu*:'*luId^sVal^ 

- • 1' air a»ene:ioaxiaie^ent dans ;le«: c^tions^u^ant?^^ . 

llk&e^^ 

•^:^35-C^i!air^t^^s^ l^^^mmm^M^^in 
ii^uid^^^uiie^ession ; >bsoiue d^il^ar, .... -v 

- Cet e^le est idehtique au P^c^^t^>^^" 
25: de preparation "We-V suspension de precip^ation, ; «ais ^ , 
liefde lii fairs subir. une i-ise ea^K^'^ 1 ^ 
on filtre la suspension de precipitation sur un filtre ro- ; 
tatif de maniere a obtenir un tau* de matiere seche egal 
a 18 % et on seche de maniere a obtenir une poudre pulve- 
30 rulente. 

EXSmU Le mode operatoire reste le meme qu'au* deux exemples 
precedents, mais on realise une extrusion a partix d'un 
gateau de filtration selon 1 * exemple I , mats obtenu- sur 
35 un filtr classique rotatif qui conduit a- un gateau a 
18 % de matiere sech comae a 1' exemple 2. _ 

On prend 2,5 kg de gateau auquel on additionne 665 g 
de poudre constitute par de la silic de 1' exemple 2. On 
melang dans un melangeur Lodige t on obtient un melang 




5 \-que'i'»on sfechW ensuite i Vetuve ft. I40°c; 

• Tfrrftmple 4 • - _ 

10" On met en oeuvre la poudre de silice selon ITexemple 

2 en la desaerant prealablement sous vide. On 1/alimente 
ensuite dans une presse a rouleaux sous des pressions de > 
5 et 20 bars. 

On exprime la gualite du produit par non poussierage 
15 par sa resistance a !• attrition. Celle-ci est appreci6e 

en formant un lit fLuidise stable a. partir du produit et , ; 
d'un ga Z vecteur (air compr ii£> JL Spuria pre^sion; exercee^ ; , 
par ce gaz^ie-iit^^sCmis en^suspen^on^t .est.^d6poussi^^ 
: ' re constamment, 3Les JEines ^^^^^^m^^^^K" 
'■■'I--'':- iTit^fc rt»n^:«ne^ar^ucixe^n; cellulose,;: 



tion du temps. Pr atiiuement on fluldise 20 g de produit 
dans un tube *limente en iir . compresse 'sec , par :. lMnterm6^ ..... 
" diaire d'un iorif ice de p,4 mm de A i f ^*^*ttBB& dans,., 
25 ie tube est ' d* 6,40 m/s et la pression en a^V^f^; 
"fice estdW 0,25 bar. On mesure la perte de .'poids 'en f one- 
tion du temps. A titre comparatif on a teste un produit , 
selon l'invention conformement a 1' example' I et le produit 

selon l'exemple 4. 
30 PERTE DE POIDS ENKKGISTREE EN % 
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^vJSxemple 




4, "'• 








IO mm 


i 




I heure 


1,5 


7.5 


2 heure s 


1,7 


IO,2 


3 lieures 


1,8 


14,5 
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■re : 'qu » > r ^Jexeinpie~X»i^ i , s ' 

■ C ' ' 0 n;.r^.d^ ( le tableau,! 1? ensemble ^de^^a|s,^ y ^ 
de ces cinq e^ies af in de comparer, 4 e* 

cocaines sur les produits eu^memes et ■ les ; car^c^is^ ^. 

tiques de ces produits d^,l^>l^,l!St^Siil 
I5 renforcantes dans les ^o^;^ ; ^. (# 
Dans le tableau 
pigments; /dans ^le ; 



P ^ . aussl -e»re la resistance* ^%^i#**£S^* X 

' • nor me NF T 46 002 Eprouvette Al.. ' v ^ •-. _ 

25 : On sait aussi qu'une silice doit presenter, ; ' 

. „i _cHon celle-ci a ete estimee de f agon visueUe 
etat de dispersion, ceiie « 

en lui confer ant un certain nombre de crqix X,0 pour di S> , 
persion nulle et 3x pour une bonne dispersion. ■ . . 

On fait des coupes de vulcanisat charge de silice, de 
SOquelques microns de cote, puis on colore preferentielle- 
lent la silice par le rouge de mStbyle afin de Visualise^ 
la silice par microscopie optique, la silice presentant au 
depart le meme indice de refraction que I'elastomere .. 
Le pourcentage de dispersion est le ppur cent .age . ; .d. ;^ - 
35silice disperses en conglomerats de moins de* microns. .. 
On le calcule comma suit : gx 

% dispersion - IOO - 
X - i e nombre total de carres d 17 microns dans le reti- 




" caoutchouc dans son ensemble, • / - : . - ' ^- .:• --•'■>': 

Poidsde la' siiice x volume specif ique de la sillc^ ^ : JOO, , 
• - poids du Melange - x volume specif ique du melange ■. 
l6 Suivant le meme' principe, en' faisant varier les gros- 

sissements du microscope opt ique, nous pouvons donner le ., . q 
% de siiice dispersee en conglomerates demoins.de 3 et. . ; 
de moins de 0 ,7> , chaquecarredu reticule, ayantune di- 
mension lineage de 6 et 1,4/* aux different s/grosslssements. 
15 La dispersion est d'autant meilleure que ce pour cent age . . .. 

• . est pluseleve. • J?;:.. \ .■ ; .,.Y. •; 

• v i a,',' On; ^utilise •c^^vulcani^t^"^^ 

* ' >siticm 'i»'ttivan$e "3 C v ".Vv- ' " : s'^y.V.^-'-''* VvM-. v • 
V, /.; ' ."•kr^-'-^'V .; iParties^eri;^oids^^ ■ • . 

■ 2Q Caoutchouc . SBR 1; SQJK^i-yr ' -W J;; >^.^s^i^>n^- :.„•; >,-.. 

Zno actif ■ -••'**• *« 

1,00 : 

■ Acide stearique =•< -<W- >- 

Polyethylene glycol'.* - 4 OQO <./ ^'S^ ;^ 2 -?, 4 °/ f ' "-V, ^^VV" C 

, (peg 4 000) • : : 

oe Antioxydant (Diphenylamine octylee : " " J 

. . - v 2.O0: 

PERMANAX OD) 

N Cyclohexyl 2 benzothiazyl sulfenamide 

1.20 

(VULCAFOE CBS) • ' 

Disulfure de benzothiazyle (VBLCAFOR MBTS) 1,20 

36 Diorthotolylguanidine (VBLCAFOR DOTC) 1,.40 • 

Disulfure de T6traia§thyltnittrame;^(VULCAFOR . . .-. . 

. 0,20 ■ ^ . . 

TKTD) , ..j. M . .. -. .-. ■ 

»• •• • -' 40,00 

siiice 1 . ./ '4^ 5 w ^v^r- • ''• 

Melange maitrefSBR ' ' ' ' ; 

35 [soufre 2,5 

Exemples 6 A IP - 

Ces exemples sont semblables aux exemples 1 A 5, saux 
qU e le mode de preparation initial de la siiice est diffe- 
rent. 
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t^liser^'p^ant IO minutes. La tempe^^^g 

de !°i5"res¥e du mode operatoire est. 

exemples precedents..: ... ... 

L* exemple 6 correspond a 1* exemple I, y-^^ ; 

« •• 7 ' " "'• " " 2, . - — 

8 . •« • .':'">.*','': • • •• . 
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' *■ poudre te«respondante '(exemple 1).- --• 'r ' \V\;.-;V-V*\ . 

• ; :•; . On«a aussi elabore .un test visuel de ^^m^^^f^ ... ^. 
'ieioi-ci'eSt ilittstre W figures '3 '^"f I \ 

■ Selon ce test, on remplit un erlenmeye^ de ,1 litre 
du produit a etudierl Le diametre du col est .de. 4,4 et^., 
on bascule i'erlenmeyer et on observe visuellement V #cou- . . . 

lement du produit. • •• ■' ■ ! . 

La hauteur de chute est de 63 cm. On a represents ... 
a la fie. 3 ^experience au moment ou le produit commen- 
ce ks'ec'ouler, puis de 2 en 2 secondes. . . 

On remarque sur la premiere photo que le produit selon 
^invention des le depart presente. un aspect .fluideet un 
35 meilleur ecoulement. On voit e*«i*e. ^^^^ ^ ' 
auit selon 1'invention s'ecoule mieux non seulem nt eu un 
produit en poudre, selon 1'exemple 2, mais- *ussi selon un 
produit granule, selon 1 ■ exemple 4 (au centre sur, les P ho- 
. tos) alors qu le produit selon 1« invention (ex 5) est .a 
40 droite. 
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KELTAN 6505, - ETHYLENE Propylfene Difene Monomfere de D ^. v r . -*. . 

3UBT - 2 Mercaptpbenzothiazole ••/■ ; VA' V'<->^'^^ ' ': ' ■ 

L.D.A. - Accelerateur N Diethyl ditbiocar hamate de iZinc.de • ■■' -. • •.. 

• -BAYER • "J* ']'[,'■ <{' '; 

Melange maitre A (accelerateurs) SBR_ 5 ' ~VV".-5f . V-V . ■ ' :<£•/.; '. : 

MBTS 0,75 . \ • •'. *t ■'■*,"£•. •>• . . ;• 

DOTG 1,5 .'••'-"r'" " ••' 



Melange ma^tre B .(soufre) 



,7,2s- 

SSR': : . 4,75 
SOUERE 2,5 ]' 

7j25 



Le comport ement en caoutchouc est r£sum6 dans les- " 
tableaux V & VII. * : ' ' '\\\\ " ; 




V:; • ^Jf-Ai. ^3X>Nou^u^pign«nV ^ 

; 4, 10 iis^ pai- le fait qu'il est : constitue'par .rune sx^ic^u^^,; : 



.:' ^^sente^^n^^lensite- a/ 1' etat; tas^g^ c^S^ ^i&v^J^ : . 
' / pfef erenc^"^^!^' entre^'0, 28*"*et '^J&^K^'^^Sfy: 2: 

comprise "'entre 'iOO et 350 m 2 /g, uie wfa^J^B'wriseA. 
' entr e IOO ' Wfc 3 50 m 2 /g , et une tailie) moven^de .^t icule s 
15 , Buperieure i de preference . conipri.se\ -l**^**^-*^ 



o 




caracterisS par le fait que la b» ^ttfeioa V**^?^^£:V-./ ^ 
sente une -vise osite comprise entr : e ..100-^\¥^^°^^^^ 



30 



3 -1 
gradient de 10 sec . 



7) Precede selon l'une des revendicatiojiis 1 k' 6/ :^ : ^^:- > ■ .. 
caracterise par le fait .que -la^oufflie^ 
. est enrichie en matiere seche par passage\dan S un ,fil^«J^ 
presse horizontal puis est tlelite^au;- wen ^dV^.dispoBltll 
35 •. a vis ertrudeuse 
: 1 8) Proeede 

caracterise par le fait que la gateau; de fiXtrat ion ^est ; 

enrichi en matiere seche par apporf de silice pulverule'nte. 
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